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Beschreibung 

Oer Erfindung betrifft organophile Schichtsilikate, die in organischen Losemitteln unter Bildung eines 
Gels dispergferbar sfnd. 

s Organo-Smectite oder organophile Schichtsilikate, das sind mit organischen Katlonen belegte 
Tonmlneralien, stellen gute 'Riixotroplerungsmlttel fOr organlsche Systeme verschledener Potarft3t dar. 
Die einsetzbaren Tonmlneralien gehdren der Gruppe der 2:'t'Schlchtsilikate an, deren Schichten eine 
negative Ladung tragen, die durch Zwischenschicht-Kationen kompensiert wird. Nach der Kristallstruktuf 
unterscheldet man dioktaedrische und trioktaedrische Vertreter. Zu den dloktraedrischen Vertretern gehort 
'0 der Montmorillonit mit dem Sonderfall des Bentonlts, der Beidellit und der Nontronit Zu der 
trfoktaedrfschen Gruppe gehdren Saponit und Hectorit Die wtchtigsten Typen fOr die Anwendung als 
Thixotropierungsmittet sind Hectorite und Bentonite. 

Es ist, Z.B, aus der OS— OS 3149 131, bekannt. dafi sich aus einem Schlchtsllikat mit austauschbaren 
Kationen und wSBrigen Losungen eInes organischen Tetraalkylammonlumsalzed (z.B. Dimethyldistearyl- 
'5 ammoniumchlorid oder Dlmethylbenzylstearvlammoniumchlorid} organophile Schichtsilikate (Organo- 
Smectite) herstetlen lessen, die zur Erzeugung von Gelen In organischen L5semitteln geeignet sind. Die 
organophilen Schichtsilikate werden von ihrem Einsatz in der Regel in einem organischen Solvens 
vorgequollen. Oblicherwelse werden Fasten mit etwa 10 Gew.-%, aogenannte Stammpasten, hergestellt 
und mindestens 24 Stunden vor dem Einsatz gelagert, damit die Siiikate ihre volte Wirksamkeit entfaften 
20 kSnnen. Ats organische Ldsemfttel dienen zu diesem Zweck Kohlenwasserstoffe, wie Toluol, Xylol und 
Benzin, aber auch polarere Ldsemittel wie Alkohole und iCetone. Aus Kohlenwasserstoffen mit hdherem 
Molekulargewicht lassen sich festere Stammpasten erhalten. 

Wenn man unpolare Ldsemfttel fQr die Herstellung der Stammpaste benutzt, ist es oftmals ndtig, 
gerlnge Mengen {z.B. bis 40 Gew.'% bezogen auf das eingesetzte Silikatt efnes polaren Ldsemtttels, wte 
25 Methanol, zuzusetzen. 

Anstelle des polaren Losemittels kann man auch lonogene oder nIchMonogene Netzmlttel fQr die 
Gelierung von organisch vorbehandelten Schichtsllikaten zusetzten, die fur diesen Zweck auch als 
Handetsprodukt zur VerfOgung stehen. Diese Additive werden in der Regel in Mengen von 10—60 Gew.-%, 
bezogen auf das-Organosilikat der Aufschl§mmung in einem organischen LSsemittel zugesetzt Die Fasten 
30 werden durch diesen Zusatz oftmals flleBfahlger und sind daher besser handhabbar. Auch die Zeit bis zur 
Ausbildung des Gels kann sich verkurzen. 

Die nach dem oben erw3hnten Verfahren hergestellten organophilen Schichtsilikate fQhren jedoch zu 
Stammpasten, die nicht lagerstabil sind und nach einem ISngeren Zeitraum Ldsemfttel abschefden, wobei 
der verbleibende Teil der Fasten barter und feststoffreicher wird. Die Fasten mussen daher vor ihrem 
35 Einsatz emeut aufgeruhrt werden. Ferner 1st die Anfangskonzentration des organophilen Silikats In der 
Stammpaste begrenzt, da sonst die Gefahr besteht, daB die Faste zu fest wIrd und ntcht mehr verarbeltet 
werden kann. AulSer in der oben erwahnten DE— OS 3 149 131 sind organophll modlfizierte Schichtsilikate, 
die eine quartare Ammoniumverbindung einer ahnlichen Strufcturenthalten, auch in der DE— OS 3 145 457 
beschrieben. 

40 Es bestand daher die Aufgabe, neue Organo-SchichtsKikate zu ftnden, deren Fasten eine erhdhte 
Lagerstabilitat aufweisen und eine h5here Anfangskonzentration an organophilem Silikat eriauben. 

Es wurde nun ein gelbildendes organophiles Schichtsilikat gefunden, dessen austauschbare Kationen 
ganz oder tetfweise durch eine quartdre Ammoniumverbindung der Formel 
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R,.K-(A-0) -COR. 
1 I n 4 

50 Rg 

ersetzt sind, wobei R, und Rj glelch oder verschieden sein konnen und C^-Cao-, vorzugsweise C^— Cib- 
AtkyI Oder C^— C30-, vorzugsweise Cg—Cu-Alkenyl, R3 C,— Cr, vorzugsweise C,— C4-AIkyl, R4 Cj— C«-Alkyl, 

55 A die Gruppe — CaH*— oder — C3H7— und n 1 oder 2 bedeuten. 

Die erfindungsgemauen organophilen Schichtsilikate tassen sich herstellen durch Umsetzen eines 
Sch/chtsilikats, das austauschbare Kationen aufweist, mit einem Salz, das als Katlon eine quartare 
Ammoniumverbindung der oben angegebenen Formet enthalL Die Umsetzung erfotgt in Gegenwart eines 
Losungsmittels fur die quartare Ammoniumverbindung, vorzugsweise in Wasser; jedoch konnen auch 

60 organische Losungsmittel, wie Alkohole verwendet werden. Die quartaren Ammoniumverbfndungen 
enthalten als Anionen die Anionen von organischen Sauren, Halogenid-, Methosulfat- oder 
Methophosphat-lonen. Als organische SSuren kommen insbesondere in Frage C,— C,- 
Alkanmonocarbonsauren, C,— C^-Hydroxymonoalkancarbonsauren, — Cs-Alkandicarbonsauren, Mono- 
oder Dl-bydroxy-Ci— Ce-alkandicarbonsauren, Fumarsaure, Maleinsaure, CitronensSure oder Benzoesiure. 

6S Bevorzugte S§uren sind EssigsSure, Propionsaure und MilchsSure. 
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Als Schichtsftfkate werden verwendet bekannte natOrltche oder synthetische Schichtsfltkate, 
insbesondere 2t1 Schichtsilikate, vorzugsweise Hectorit, Bentonit, Montmorillonit, BeidelHt, Saponit und 
Sterensit Wenn naturliche Tonminerale emgesetzt werden, ist zuvor eine Reinigung des Rohproduktes 
durdi Abtrennung von nicht quellfdhigem Material notwendig. Vorzugsweise sollte das Schlchtsilikat in 
s einer hoch quellfShigen Form, z.B. der Natriumform vorliegen, Diese Form l3St slch leicht durch eine 
vorgeschaltete lonenaustauschreaktion herstelten. Besonders gflnstig ist es, wenn die eingesetztan 
Schichtsilikate moglichst fein verteilt sind. 

Die Kfistallgrofie HQt sidi flber die Halbwertsbrefte von R6ntgenbeugungsreflexen messBn iH. 
Krischner, Einfuhrung tn die Rontgenfeinstrukturanalyse, Braunschweig, 1980). Die KristallgroSe von 
10 Schlchtsllikaten iaISt sich spezieil durch die Halbwertsbrefte des Reflexes, der der 060-Ebene zugeordnet 
wtrd, bestimmen (GB— PS 1376379, S.3). 

Ann besten haben sich bewShrt Schichtsilikate. deren 060-Halbwertsbreiten zwischen 0,8 und 1,2" (29), 
vorzugsweise zwischen 0,8 und (26) iiegen. Schichtsilikate mit der angegebenen Halbwertsbreite 
lassen sich leicht synthetisch herstellen. Besonders bewahrt hat slch die Verwendung von Hectoriten, die 
rs unter hydrothemialen Bedingungen synthetisiert wurden. Die so erhaltenen hoch quellfahigen 
Schichtsilikate sind fur die Herstetlung der erflndungsgemaSen organophllen Schichtsilikate besonders gut 
geeignet 

Es ist fOr eine Gelbildung wQnschenswert, wenn das verwendete Schlchtsilikat eine 
lonenaustauschkapazitat von 50—120 mVal/100 g, insbesondere 80—100 mVal/100 g Silikat, aufweist 

20 Die Herstellung eines synthetischen Hectorlts aus einer Magnesiumlonen enthaltenden wSSrigen 
Losung oder Suspension, einer NajO-Quelle und einer SiOa-Quelle wird in der DE— OS 3 207 836 
beschrieben. Dabei kfinnen Lithium- und/oder Fluoridionen anwesend sein. Wenn die SiOj-Quelle {msist 
Wasserglas) nur ganz gerlnge Mengen an gelSstem Aluminium enthSlt, k6nnen dem Reaktionsansatz noch 
gertnge Mengen an Aluminiumionen zu gesetzt werden, sofern man die lonenaustauschkapazitat des 

25 erhaltenen Hectorits noch etwas erhShen mfichte. 

FQr die Herstellung des organophilen Schichtsilikates ist es empfehlenswert pro 100 g Schlchtsilikat 
mindestens 80 mVal der quartaren Ammoniumverblndung, vorzugsweise 100 bis 150 mVal zuzusetzen. 
Oftmals werden die quartaren Ammoniumverbindungen nicht in Form einer Relnsubstanz getiefert, 
sondern sie enthaften noch organiscbe L6semittel, wie 2.B. Isopropanol. Diese LSsemJttel beeintrachtigen 

30 jedoch die qualitative Beschaffenhett des erfindungsgemSQ hergestellten organophilen Schichtsilikates 
nicht. Wenn man zur Herstellung der erfindungsgemSBen organophilen Schichtsilikate von synthetischen 
Substraten ausgeht, so Ist es nicht erforderllch, diese Silikate nach der Synthese von der alkalischen 
Mutteriauge abzutrennen, die noch groBere Mengen an Fremdsalzen enthalten kann. Die etngesetzte 
Stlikatsuspension kann vietmehr, in Abhangigkeit vom Gehalt an Schlchtsilikat gegebenenfalls mit Wasser 

35 verdOnnt und nach Abpuffern auf pH 8—9,5 mit anorganischen SSuren, wie SchwefelsSure, oder 
organlschen S3uren mit der quart§ren Ammoniumverblndung versetzt werden. Es hat sich in diesem 
Zusammenhang bewahrt, die Belegung des Schichtsilikats mit dem organischen Katlon in zwei Schritten 
vorzunehmen, wobei im ersten Schrftt der grofiere Antefl an quartarem Ammoniumsalz zu verwenden Ist 
Nach dem ersten Schritt lassen slch leicht die Feststoffe von der watirigen Phase (die die Fremdionen 

40 enthait) abtrennen. Die Belegung mit quartarem Ammoniumsalz im zweiten Schritt erfordert keine 
besonderen MaBnahmen und laBt sich wie die im ersten Schrttt durchfOhren. 

FQr eine Umsetzung mit den quartSren Ammoniumverbindungen in wafiriger Phase faereitet man eine 
Tonsuspension mit einem Gehalt von 1—10 Gew.'%, Schlchtsilikat vorzugsweise von 3—5 G6w.-%. Diese 
Suspension wird auf 50— 100"C, vorzugsweise 70— 30*C erwarmt Der Austausch gelingt auch bei 

45 Raumtemperatur, dauert dann aber langer. Bei Einsatz aktivierter Silikate, d.h. Silikate in der Na-Form, Ist 
eine Verweilzeit von 1&— 60 mln, insbesondere 20—30 min voll ausreichend. 

Nach erfolgter Umsetzung wird das Organosilfkat abgesaugt salzfrei gewaschen, getrocknet und in 
Einzeifailen gemahlen. 

Oas so hergesteltte organophile Schlchtsilikat ergibt bei der Dispersion In organischen Ldsemittein 
50 (Toluol, Chlorbenzol, Xylol, Benzin, Alkohole und Ketone) Pasten mit guter Lagerstabilitat 
Kohlenwasserstoffe mit hflherem Molekulargewicht fOhren zu festeren Stammpasten. Der Feststoff gehalt 
an organophilem Schlchtsilikat liegt bei 5 bis 60 Gew,-%, vorzugsweise bei 15 bis 40 Gew.-%. Diese Pasten 
sind in den rheologischen Eigenschaften vergleichbar mit Produkten des Standes derTechnlk. Sle weisen 
jedoch verbesserte Lagerstabilitat auf. Werden allerdings die synthetischen Schichtsilikate mit den 
ss angegebenen Halbwertsbreiten von 0,8"— 1,0' (26) eingesetzt so lassen sich noch hochkonzentrierte 
fasten mit guten rheologischen Werten und erhdhter Lagerstabilitat elnsetzen. 

Die erfindungsgema& hergestellten organophilen Schichtsilikate elgnen sich besonders als Additive 
mit verbesserten Thloxotroplerungseigenschaften und zur Verminderung der Neigung zum Absetzen in 
Systemen, die auf organischen L5semitteln basieren, z.B. fOr Lacke und Rostschutzprlmer. Die Erfindung 
60 wird durch die fotgenden Beispiele niher erliutert. 

Beispiel 1 

Ein synthetlscher Hectorft mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 mvaI/100 g wird mit einer 
quartaren Ammoniumverblndung der Formel II umgesetzt. wobei auf 100 g des Silicats 120 mval der 
65 Ammoniumverblndung aufgebracht werden. 
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CH^COO" {II) 



* 1^2 = Stearylalkyl 
n = 1 - 2 

Der Austausch erfolgte In der wSfirigen Phase bei einer Konzentration an Hectorit von 3 Gew.-% Qber 
einen Zeitraum von 30 min bel einer Temperatur von SO^C. Das erhaltene Organosilicat wird von der 
wSfirigen Phase abfiltriert, gewaschen und b^ 7QfC bis zur Gewlchtskonstanz getrocknet. 

Von dem pulverfdrmigen Produkt v^'rd eine Stammpaste hergestellt, die sich aus 85 g Xylol, 10 g 
Organosittcat und 5 g Additol^ XL 270, emem Netz- und Geliermittel, zusammensetzt. 

Zur Austestung des erflndungsgemdB hergestellten Organosilicats wIrd etn Rostprlmer nach der 
folgenden Rezeptur zusammengestetlt: 

6,5 g Phenolharz (Phenodur" PR 263, 70 %fg in ButanoD 

12,5 g Pigmentmischung* 

1 g Carbamidsaureesterharz aus Butylurethan und Formaldehyd (Uresin'' 8| 

1 g der Organosflicatpaste wie oben beschneben 
57,5 g LSsemittelmischung** 

9,5 g Polyvinytbutyral 

2 g Phosphorsaure 85 Big 1:1 in Butanol 

Oer so hergestellte Rostprlmer wurde bezugllch seiner VIskositSten, seines Abtrenn- und seines 
Absetzverhaltens untersucht Ferner wurde zur Durcbfuhrung seines anwendungstechnisclien Tests auf 
Eisenbleche ein Anstrlch In efner Trockenfilmstarke von 35 \im aufgebracht. An diesen Blechen v^furde der 
Gitterschnltt nach DIN 53 151 durchgefOhrt und die Anderung des Films nach 14-tltiger Wasserlagerung 
auf eine Blasenbtldung geprOft. 

FQr den Primer mit dem erfindungsgemSS hergestellten Organosilicat wurden folgende Daten 
erhalten; 



Visfcositat 


nach Herstetlung 


45s 




nach 40 Tagen 


58s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Gitterschnltt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenblldung 


nach 14-taglger 






Wasserlagerung 


keine 



Die Messung der Vfskositit erfolgte durch Messung der Auslaufeeltim Ford-Becher nach 4-OIN 53 211. 
Beurteilung Abtrennverhalten: Es wurde die Bildung einer pigmentfrefen Phase beobachtet, die auf dem 
Primer aufschwimmt Die Beurteilung erfofgt In Abhingigkeit vom Volumen; 

keine Trennung 0 25% des Qesamtvol. 3 

leichte Trennung 1 50% des Gesamtvot. 4 

10%desGesamtvol. 2 75% des Gesamtvol. 5 

FDr die Beurteilung des Absetzverhaltens wurde die Bildung eines Bodensatzes und seine Konsistenz 
herangezogen: 



*DIe Pigmentmischung setzt sicb wie folgt zusammen: 32 g Zinkgelb, 20,8 g Zinktetraoxichchromat, 
8,8 g Eisenoxidpigment 17,6 g Zinkphosphat 
65 **Die Losemittelmischung enthalt 46,7 g Ethanol, 38,5 g Methylethylketon, 14,8 g Toluol. 
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keine Bodensatz 0 BodensaU, leicht auf rOhrbar 2 

Haucheines 1 Bodensatz. nocht gut aufrChrbar 3 

Bodensatzes 

Belsplel 2 (Verg)eichsbeispiel) 
EIn synthetischer Hectorit mit einsr lonenaustauschkapazitat von 90 mval/lOO g wird, wie In Beispiel 1 
beschrieben, mit Benzyldimethylstearylammoniumchlorid umgesetrt. Der erhaltene Organohectqrit wird 
wle beschrteben in einem Primer ausgetestet Dabei wird folgendes Resultat erhalten: 





Viskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


395 
45s 


t5 


Absetzen 


nacli 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 

2 




Abtrennen 


nach 40 Tagen 


3 


20 




nach 6 Monaten 


5 




Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GTI 


25 


Blasenbildung 


nach 14-t3tiger 
Wassertagerung 


keine 



Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel) 
Es wird wie in Beispiel 1 und 2 eln Organohectorit unter Einsatz von Ethanolmethyldistearvl- 
ammoniumchlorid hergestellt und ausgeprOft. Der Rostprlmer zelgte folgendes Resultat: 





Vlskosftat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


50s 
60s 


35 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 




Abtrennen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


2 
4 




Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GTI 




Blasenbildung 


nach 14-tatlger 
Wassertagerung 


keine 



45 Die Beisptele zelgen, dal^ eln erfindungsgemSfii hergesteMter Organohectorit das Absetzverhalten in 
polaren Formutierungen wesentflch verbessert unter Beibehaltung alter Obrigen Eigenschaften. 

Beispiel 4 {Vergleichsbeispiel) 
Dieses Beispiel zeigt^ da& der Einsatz der beschriebenen quarternaren Ammoniunnverbindungen auch 
so dann Voneile bietet, wenn als Ausgangs-Schichtsilicate naturliche Bentonite mit an sich nicht bevorzugter 
nledrigerer Austauschkapazitat verwendet werden: Ein natQHicher Bentonit mit geripgerer 
Austauschkapazitat AK (Bentonit EPH der Fa. SQdchemie, MOnchen, AK= ca. 60 meq/100 g) wird mtt der 
tn Beispiel 1 verwendeten quartdren Ammoniumverbindung umgesetzt, wobei auf 100 g des Bentonits 80 
meq der Ammoniumverbindung eingesetzt werde. Die Ausprufung erfolgte wieder in einem Rostprimer 
55 der angegebenen Rezeptur. Sie erbrachte folgendes Resultat; 



Vlskosltit 


nach Herstellung 


42s 




nach 40 Tagen 


56s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 


2 


Abtrennen 


nech 40 Tagen 


1 




nach 6 Monaten 


3 
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Gitterschfiitt nach 2 Tagen GT 1 

Blasenbildung nach 14-t3tlger 

Wasserlageriing keine 

Patentanspruehe fur die Vertragsstaaten: BE CH DE FR GB IT U NL SE 

1. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat, dessen austauschbare Kationen ganz oder teilweise durch 
organische Kationen ersetzt sind, dadurch gekennzeichnet, da& das organfsche Kation ein quartares 
Ammomum-lon der Formal I 

S^-H-(A-0)^-COR^ (I) 



ist wobei R, und Ra gleich oder verschieden sein kdnnen und C^— Cgo-Alkyl oder CV—Csp-AIkenyl, R3 Ci— C,- 
20 Alkyl, R4 Ci— Co-Alkyt, A die Gruppe — CjH,— oder — CaH,— und n 1 oder 2 bedeuten. 

2. Gelbildendes organophiles Schjchtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daQ es ein 
quartares Ammonfum-lon der Formel I enthalt, wobei Ri und R2 gleich oder verschieden sain konnen und 
Cr-Ciff-AJkyt oder Cg— CtrAtkenyl, Rj C,— C^-Alkyl, R4 C,— Ce-Alky), A dfe Gruppe— C2H4— oder — CaHs— 
und n 1 Oder 2 bedeuten. 

25 3. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da& die 

Schichtsilikate Hectorite, Bentonite und Montmorillonite darstellen. 

4. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 

Schichtsilikate eine lonenaustauschkapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsilikat vorzugsweise von 

80—100 mval/100 g Silikat besitzen. 
30 5. Gelbildendes organophiles Schichtsilikat gemaS Anspnjch 1, dadurch gekennzeichnet, daS die 

Schichtsilikate 060 Hsfbwertsbrelten von 0,8—1,2°, vorzugsweise von 0,8—1,0° (29) besitzen. 

6. Gelbildendes organophiles Schjchtsilikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS 
mtndestens 80% alter austauschbaren Kationen durch das quartdre Ammonfumkation ersetzt sind. 

7. Verfahren zur Herstellung des gelbildenden organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1, dadurch 
3$ gekennzeichnet, daS nnan das Schichtsilikat in einem Ldsemittel vorzugsweise tn Wasser, mtt einem Salz 

umsetzt, das das quartare Ammonium-Ion der Formel I enth&tt 

8. Gelformige Dispersionen mit einem Gehalt an Schichtsilikaten In einem organischen Losemittel, 
dadurch gekennzeichnet, daQ die Dispersion 5 bis 60, vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-% des gelbildenden 
organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1 enthalt 

PatentansprQche fOr den VerUagsstaat: AT 



1. Verfahren zur l^erstetfung gelbildender organophiter Schichtsilikate, deren austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch quartare Ammonium-lonen der Formel 
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"I- 

R,-N-(A-0) -COR. 
1 I n 4 

"2 



ausgstauscht sind, wobei R^ und R2 gleich oder verschieden sein kdnnen und C«— Cjo-Alkyl oder Cg—C^- 
Alkenyl, R3 C^— C».AIkyl, R* C,— Cj-Alkyl, A die Gruppe — C4H4— oder — C3— Hg— und n 1 oder 2 bedeuten, 
55 dadurch gekennzeichnet, daB man das Schichtsilikat in einem USsemittel, vorzugsweise in Wasser, mit 
einem Salz umsetzt, das das quartare Ammonium-Ion der Formel I enthSIt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man solche Schichtsilikate herstellt die 
ein quartares Ammonium-Ion der Formel I enthalten, wobei R, und Rj gleich oder verschieden sein konnen 
und Cff-Cia-AIkyI oder Cff-Cia-Alkenyl, R3 C,— C4-AIkyl, R4 C,— Ce-AlkyI, A die Gruppe — CjH4— oder 

50 — CgHr— und n 1 oder 2 bedeuten. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man gelbildende organophile 
Schichtsilikate herstellt die Hectorite, Bentonite oder l^ontmortllonite enthalten. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man solche Schichtsilikate verwendet die 
eine lonenaustauschkapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsilikat vorzugsweise von 80—100 mval/100 g 

65 Silikat besitzen. 
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5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi man solche Schlchtsiiikate verwendet die 
060 Halbwertsbreiten von 0,8— 1,2% vorzugsweise 0,8—1,0" (28) besitzen. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daQ inindestens 80% ailer austauschbaren 
Kationen dutch das quartare Ammoniumkation ersetzt werden. 

5 7. Getformige Dispersionen mtt einem Gehalt an Schichtsilikaten in einem organischen Ldsemittel. 
dadurch gekennzaichnet, daB die Dispersion 5 bis 60, vorzugsweise 15 bis 40 Gew.>% des gelbtldenden 
organophilen Schichtsiiikats hergesteilt nach Anspruch 1 enthalt 



45 



Revendlcations pour les Etats contractants: BE CH DE FR GB IT II NL SE 

1. Phyllosilicates organophiies forma nt un gel, dont les cations ^changeables sont rem places en 
totafite ou en partie par des cations organiques, caract^risds en ce que le catfon organlque est un ion 
ammonium quaternaire de formule I ci-dessous: 

efj 

R,-K.(A-0)„.OOR^ "» 
«2 

dans laquelle Ri et Rj, qui peuvent etre identiques ou differents Tun de ['autre, sont chacun un aikyle ou un 
alcenyle en Cg— C30, R3 et R4 sont des alkyles en C, — Cg, A est le groupe — CjH*— ou — CgHtf— et n ie nombre 
1 ou 2. 

2. Phytjosi'Ncate organophife sefpn la revendfcation 1. caract^ris^ en cequ'it contientun ion ammonium 
quaternaire de formule I dans lequet Ri et R2, identiques ou differents, sont des allcyles ou des alc^nyles en 
Ctf— Ci9, R3 est un alkyle en C^— C«, R* un alkyle en C,— Ce, A le groupe — CjH*— ou — CaHg— et n le nombre 
lou2. 

3. PhyllQsilrcate organophile selon la revendication 1. caracterlse en oe que le phyltosillcate est une 
hectorite, une bentonite ou une montmorillonite. 

4. Phyllosilicate organophile selon la revendication 1, caract^rtse en ce que le phyllosilicate a une 
capacite d'echange d'ions de 50 a 120 mvai/100 g du phyllosilicate, de preference de 80 h 100 mval/100 g. 

5. Phyllosilicate organophile selon la revendication 1, caracterise en ce que le phyllosilicate presente 
des demi-largeurs 060 de 0,8 i 1,T, de preference de 0,8 k 1,0° (26). 

6. Phyllosilicate organophile selon la revendication 1, caracterisS en ce que 80% au moins de tous les 
cations 6changeables sont remplacds par le cation ammonium quaternaire. 

7. Proc^de de preparation du phyllosilicate organophile formant un gel selon la revendication 1, 
procede caracten'se en ce que I'on fait r^agir le phyflosilicate dans un solvent, de preference dans de Ceau, 
avec un sel contenant I'ion ammonium quatemalre de formule I. 

8. Dispersions formant des gels, qui conttennent des phyllosilicates dans un solvent organique, 
dispersions caracterlsees en ce qu'elles contiennent de 6 ^ 60% en polds, de preference de 15 ^ 40%, d'un 
phyllosilicate organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Revendlcations pour f Etat contractant: AT 

1. Procede de preparation de phyllosilicates organophiies formant un gel, dont les cations 
echangeables sont echanges en totalite ou en partie par des ions ammoniums quaternaires de formule: 



©f3 

R,-N-(A-0) -CO?, (I) 
1 I n 4 

(dans laquelle R, et R2* qui peuvent etre identiques ou differents I'un de I'autre, sont des alkyles ou des 
afcenyles en Ctf—Cgof R3 et R4 sont des alkyJes en C^—C^ A est le groupe — CjH,— ou — CaH^— et n le 
nombre 1 ou 2), procede caracterise en ce que Ton fait reagir le phyllosilicate dans un solvant, de 
preference dans de I'eau, avec un sel contenant I'ion ammonium quaternaire de formule I. 

2. Procede seton la revendication 1, caracterise en ce que Ton prepare des phyllosilicates ayant un ion 
ammonium quaternaire de formule I dans lequet R^ et R2, identiques ou differents, sont des alkyles ou des 
alc6nyles en Ca-^:,^, Rg est un alkyle en C,— C4, R4 un alkyle en C,— €«, A le groupe — C2H4— ou —CSk— et 
n le nombre 1 ou 2. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que Ton prepare des phyllosilicates organophiies 
formant des gels, qui contiennent une hectorite, une bentonite ou une montmorillonite. 
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4. Proc6d§ seion la revendicat(on 1, caract^rlsd en co que I'on utilise des phyllosiricates ayant une 
capacity d'^change d'ions de 50 d 120 mval/100 g du piiyllosliicate, de preference de 80 h 100 mval/100 g. 

5. Proced6 selon la revendication 1, caract6ris4 en ce que Ton utilise des phyllosilicates qui pr^sentent 
, des demHargeurs 060 de 0,8 d 1^, de pr^f^rence de 0,8 h |2 9). 

6. Proced6 selon la revendication 1, caract6ris6 en ce que 80% au moins de tous les cations 
^changeabtes sont remplaces par le cation ammonium quaternarre indiqud. 

7. Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un solvant organique, 
dispersions caract6ris6es en ce qu'elles contiennent de 5 ^ 60% en poids, de preference de 15 S 40%, d'un 
phyllosilicate organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Claims for the Contracting States: BE CH DE FR GB CT LI NL SE 

1. A gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have been wholly or partly 
replaced by organic cations, wherein the organic cation is a quaternary ammonfum ion of the formula J 



®?5 



R,-N-(A-0) -COR. 
«2 



where Ri and Rj can be identical or different and denote Co— Cao-allcyl or C^— Cao-alkenyl, R3 denotes C,— Ce- 
25 alky), R4 denotes C,— C«-alkyl, A denotes the group — CzH^— or — C3H,— and n denotes 1 or 2. 

2. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, which contains a quaternary 
ammonium ion of the formula I where 1^, and can be identical or different end denote Cg— Cia-alkyl or 
Cfl— Citt-alkenyl, R3 denotes 0,— 4-alkyl, R* denotes C,— Cs-allcyl, A denotes the group — C2H4— or — CjHff— 
and n denotes 1. or 2. 

30 3. The gel'forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates are 
hectorites, bentonites and montmorillonites. 

4. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates have an 
ion exchange capacity of 50—120 meq/100 g of layer silicate, preferably of 30—100 meq/100 g Of silicate. 

5. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed In claim 1, wherein the layer silicates have 060 
35 half-value widths of 0.8—1.2°, preferably of 0.&— 1.0* (26). 

6. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein at least 80% of all 
exchangeable cations have been replaced by the quaternary ammonium cation. 

7. A process for preparing tiie gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, which 
comprises reacting the layer silicate in a solvent, preferably in water, with 3 salt which contains the 

40 quaternary ammonium ton bf the formula I. 

8. A dispersion in gel form which contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispersion 
contains 5 to 60, preferably 1 5 to 40, % by weight of the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in 
claim 1. 

45 Ctatms for the Contracting State: AT 



1. A process for preparing a gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have 
been wholly or partly replaced by quaternary ammonium ions of the formula 

R,-N-(A-0) -COR. {1} 
» I n 4 

«8 



where R^ and R2 can be identical or different and denote Cj— Cjo-atkyl or Ca— Cjo-alkenyl, R3 denotes C^— C,- 
alkyt, R4 denotes C,— Cg-alkyl. A denotes the group — CjH^— or — CjH,— and n denotes 1 or 2, which 

60 comprises reacting the layer silicate in a solvent, preferably in water, with a salt which contains the 
quaternary ammonium ion of the formula I. 

2. The process as claimed In claim 1, wherein the layer silicates prepared contain a quaternary 
ammonium ion of the formula I where Ri and Ra can be identical or different and denote Ca— C^B-alkyl or 
Cr-Ct8-alltenyl, R, denotes C,— C4-alkyl, R* denotes C,— C^-alkyl, A denotes the group— C2H4— or —CgH^ 

65 and n denotes 1 or 2. 
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3. The process as claimed in claim 1, wherein the gel-forming organophHic layer silicates prepared 
contain hectorites, bentonftes or montmorillonites. 

4. The process as claimed in claim 1, wherein the layer silicates used have an ion exchange capacity of 
50—120 meq/100 9 of layer silicate, preferably of 80—100 meq/100 g of silicate. 

5 5. The process as claimed in claim 1, wherein the layer silicates used have 060 half-value widths of 
O.a-I.r, preferably of 0.&-1.0° (26). 

6. The process as claimed [n claim 1, wherein at least 80% of ail exchangeable cations are replaced by 
the quaternary ammonium cation. 

7. A dispersion in gel form which contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispersion 
to contains 5 to 60, preferably 15 to 40, % by weight of the gel-forming organophilic layer silicate as claimed in 

claim 1. 
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